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Introduction

L’huile d’olive est considérée comme une source importante de lipides spécialement dans la
région méditerranéenne, sa richesse en acides gras insatures la rend susceptible a I’oxydation
durant le stockage (Lesage-Meessen, 2001). L’oxydation des huiles modifie leurs propriétés
organoleptiques (couleur, odeur et godt), leur durée de conservation et leur qualité
nutritionnelle (Igbal et Bhauger, 2007). Pour éviter ’oxydation et les problémes liés a la
stabilité oxydative de I’huile, des antioxydants synthétiques tels que le butylhydroxytoluéne
(BHT), le butylhydroxyanisole (BHA) et I’a-tocophérol synthétique sont utilisés comme
additifs alimentaires. Toutefois, des études récentes ont révélé la toxicité de ces additifs, les
risques qu’ils présentent sur la santé et leur effet cancérigéne (Prior, 2004). Compte tenu de
ces effets, un grand intérét est accordé pour les antioxydants naturels qui sont supposés étre
plus sains (Yanisheliev et Marinova, 2001).

Les composés phénoliques sont les antioxydants naturels les plus importants qui se trouvent
dans les différentes parties des plantes (fruit, feuilles, pelures, graines...). lls possedent une
structure chimique ayant une capacité de piéger les radicaux libres, réagir comme donneurs

d’électrons ou de protons et chélater des ions métalliques (Rice-Evans et al., 1997).

L’industrie de transformation des fruits et légumes génere de grandes quantités de déchets
comme les pelures et les graines qui sont jetés dans I’environnement engendrant des
conséquences négatives. Pour remédier a ce probleme, ces déchets peuvent étre considéerés
comme des sous —produits et exploités pour la production des additifs alimentaires et
antioxydants naturels de haute valeur nutritionnelle présentant un avantage économique
(Bebbar et al., 2012). Les antioxydants issus des sous-produits agroalimentaires ont un réle
dans I’amélioration de la stabilité oxydative d’un aliment par la prévention de la peroxydation

des lipides (Gordon, 1990)

Dans ce sens, notre travail est porté sur 1’enrichissement d’une huile d’olive par des extraits
phénoliques des pelures de légumes : pomme de terre, betterave et carotte. D’une part, dans le

but de la valorisation des pelures (sous-produits) et d’autre part, prolonger la durée de
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conservation de I’huile en réduisant 1’oxydation des lipides. Pour cela notre étude est divisée

principalement :

e Une partie synthese bibliographique qui porte sur des généralités sur les légumes et
pelures utilisé dans cette étude, huile d’olive, oxydation et antioxydants ;

e Etudes des caractéristiques des pelures et de I’huile d’olive ;

e Enrichissement de I’huile par les extraits phénoliques des différentes pelures a
différentes concentrations ;

e Etude de l’effet de I’addition des différents extraits de pelures sur la stabilité

oxydative et I’activité antioxydante.
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Synthése bibliographique Légumes et pelures

I. Pomme de terre

La pomme de terre (solanum tuberosum) est une plante vivace dicotylédone tubéreuse
herbacée, cultivée comme une espece annuelle pour ses tubercules. Elle appartient a la famille

des solanacées qui sont des plantes a fleurs (Rousselle- Bourgeois et rousselle, 1992).

I.1. Origine et production
La pomme de terre était connue en dehors des Andes (Amérique du sud) il y a quatre siecles
est devenue un composant nécessaire dans la plupart des cuisines du monde. Apres le riz, le

blé, et le mais, C’est la quatriéme plus grande culture vivriére au monde (Mahgoub et al.,
2015).

Le secteur de la pomme de terre est en pleine évolution. Ce qui apparait dans le tableau I :

Tableau I : Production mondiale de pomme de terre, 2007-2014 (FAO, 2017).

Année 2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014

Production en | 323,912 | 329,922 | 334,734 | 333,617 | 375,077 | 370,595 | 376,453 | 385,074
million de tonne
(MT)

Durant I’année 2015, la production nationale a dépassé le seuil de 4,5 MT. Elle est cultivée
sur une superficie estimée & 170 000 hectares (Alilat, 2017).

Pour la compagne 2016/2017, La production de la pomme de terre au niveau de la wilaya de
Bejaia atteint 57 780,00 quintaux cultivés sur une superficie de 295,00 hectares (D.S.A.S.1.,
2017).

I.2. Composition chimique et nutritionnelle

La pomme de terre est une source d’énergie grace a sa richesse en carbohydrates et contient
de faibles quantités de lipides et de protéines de haute valeur. Elle est notamment riche en
oligonutriments comme la vitamine C et la vitamine B et des minéraux (Bergthaller et al.,

1999). La composition approximative de la pomme de terre est donnée dans le tableau I1.
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Tableau Il : Composition approximative de la pomme de terre fraiche (USDA, 2008)

Nutriments g\100g
Eau 83,29
Protéine 2,57
Lipide 0,1
Cendre 1,61
Carbohydrates 2,44
Fibre 2,5

Etant donné le taux de consommation élevé de la pomme de terre, celle ¢i est considérée
comme une bonne source de polyphénols (Chun et al., 2005 ; Ezekiel et al., 2013). Environ
40% des composés phénoliques sont sous la forme liée principalement en B-glycoside qui
résistent a la digestion gastro- intestinale et sont absorbé dans le colon et présentent un effet
bénéfique pour la santé. Un ensemble de composés phytochimiques tel que les acides
phénoliques, les flavonoides, les coumarines, les caroténoides et les terpénes sont présents
dans la pomme de terre (Shahidi et al., 2004).

|.3.Pelures de pomme de terre

En 2012, dans les pays développés plus 69,5 % de la production totale de la pomme de terre
est transformé au niveau industriel (U.S. per capita, 2012). Les pommes de terre sont souvent
épluchées durant le processus de transformation, générant des pertes qui sont représentées par
les pelures, ces pertes varient entre 15% et 40% dépendant de la méthode d’épluchage
(Arapoglou et al., 2009).

1.3.1.Composition des pelures de pomme de terre

Les pelures de pomme de terres ont une composition proche de celle de la chair, elles sont
riches en eau, en carbohydrates, tandis que leurs teneur en protéines et lipides est faible
(Arapoglou et al., 2010).

Cependant, les pelures présentent des teneurs en composes phénoliques 10 fois plus que celles
de la chaire (Malmberg, 1984).

Les acides phénoliques sont les composés phénoliques les plus abondants, L’acide
chlorogenique qui est un ester de I’acide cafeique et 1’acide quinique constitue 90% des

composés phénoliques des pelures (Im et al., 2007). Autres composés phénoliques sont
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présents en petites quantité acide gallique, acide caffeique, acide protocatechuique (Linska et
al., 1987).

Il. Betterave

La betterave (beta vulgaris) est une plante herbacée bisannuelle de la famille des
Chénopodiacées et posséde plusieurs variétés de couleurs allant du jaune au rouge, la
betterave rouge étant les plus consommée chez ’Homme (Bhupinder et al., 2014). Elle est
essentiellement cultivée pour sa racine possédant un goQ(t Iégérement sucré, a ne pas
confondre avec la betterave sucriere, blanche, cultivé exclusivement pour la production du
sucre (Medkour et al., 2017)

I1.1. Origine et production

La betterave originaire d’Asie et Europe, est premiérement utilisée pour I’alimentation par la
suite cultivée comme une plante médicinale. Elle est cultivée dans les régions a climat
tempéré : pays européens, Afrique, Asie et Amérique du sud. La production mondiale est de
241 MT en 2005 (FAO, 2017).

En 2014, la production de la betterave en Europe est de 534 337 Tonnes, la France est le
quatriéme producteur européen avec une production de 32 000 tonnes apres la Pologne,
I’ Allemagne et la Lituanie (Anonymel, 2018).

11.2. Composition chimique et nutritionnelle de la betterave

La betterave est une source d’énergie, elle doit 1’essentiel de son apport énergétique a sa
richesse en glucides, elle est plus ou moins riche en eau. Les protéines, les lipides et
les autres constituants énergétiques de la betterave ne sont présents qu’en tres faibles
quantités. Les fibres, moyennement abondantes, sont constituées a la fois de cellulose et
d’hémicellulose. Elle contient aussi de nombreuses vitamines particulierement du groupe B et
C. La betterave est aussi pourvue en minéraux et oligo- éléments : potassium, magnésium,
calcium, fer, phosphore (Medkour et al., 2017). La composition chimique moyenne de la

betterave est résumée dans le tableau Il11.

La Betterave est riche en composés bioactifs : caroténoide, betaines, saponines, betacynines,
folates, betanines, polyphénols et flavonoides (Bhupinder et al., 2014). Elle est classee parmi
les légumes ayant un pouvoir antioxydant elevé grace a sa teneur en polyphénols totaux 50-

60umol. (Vinson et al., 1998 ; Kéhkonen et al,. 1999). Elle est considéré comme une source
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de pigments azotés, appelés betalaine, ces pigments comprennent 02 groupes principaux :
betalaines rouges et betaxanthines jaunes, ils sont de puissants anti- radicalaires (Pedreno et
Escribano, 2001).

Tableau 111 : Composition chimique moyenne pour 100g net betterave (Anonyme 2, 2018)

Composant Quantité g\100g

Eau 87,29

Protéine 1,57

Lipides 0,18

Acides gras insaturés 0,028

Glucides 8,56

Fibre 2

11.3.Pelures de Betterave

11.3.1. Composition des pelures de betterave

La fraction colorée des pelures est constituée de bétacyanines et betaxanthines, alors que la
portion phenolique est constituée de I-tryptophane et acide ferulique (Kujala et al., 2001). La
betterave contient aussi une quantité significative d’acides phénoliques : protoctechuique,
vanillique, p-coumarique, et les acides syringiques, La teneur élevée en acide folique qui est
de 15,8 mg/g de matiére séche est une autre caractéristique nutritionnelle des betteraves
(Wang et Goldman, 1997). La teneur en polyphénols diminue dans 1’ordre suivant, les
pelures (50%), couronne (37%) et la chaire (13%) (Kujala et al., 2000).

I11. Carotte

La carotte (Daucus carota) est une plante bisannuelle de climats tempérés, appartenant a la
famille des Apiacées (Apiaceae), anciennement appelée famille des Ombelliféres (Downie et
Katz-Downie, 1996).

I11.1. Production

La production mondiale est en constante progression et atteint, les 33,7 millions de tonnes
pour I’année 2010 et 37,23 millions de tonnes pour I’année 2013 sur une superficie d’environ
1,2 millions d’hectares a travers le monde (FAO, 2017). L’Union Européenne (5,2 million de
tonnes) est le deuxiéme producteur mondial aprés la Chine. Chine, Etats-Unis, Russie,

Ouzbékistan et Pologne produisent 60% du volume mondial (Anonymel, 2018)
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Au niveau national La production de la carotte est Trés répandue dans les régions du littoral
(Alger, Boumerdes et Mostaganem), Les hauts plateaux (M’sila, Oum el bouaghi et Sétif) et
le sud (Adrar, Biskra, Ghardaria et El-oued) (1.T.C.M.1., 2010)

Pour la compagne 2016/2017, la production de la carotte au niveau de Bejaia atteint 1340

quintaux cultivés sur une superficie de 12 hectares (D.S.A.S.1., 2017).

I11.2. Composition de la carotte

La carotte constitue une importante source de sucres, de vitamines (notamment A, B1,
B2, B6, B12 et C), de fibres, de minéraux et phytonutriments (Akyol et al., 2006) et de
composants bioactifs, tels que le lycopéne et une teneur élevée en caroténoides
particuliérement [3- caroténe (Ross et al., 2009). La crotte contient des quantités significatives
de composés phénoliques comme 1’hydroxycinnamique et dérivés (Zhang et Hamauzee,

2004), parahydrobenzoique et polyacetylene (Hansen et al., 2003).

111.3. pelures de carotte
La composition chimique de la carotte est proche de celle de la chaire, Les composés

phénoliques diminuent dans I’ordre suivant: pelures, phloeme, xyleme. De méme pour
I’activité antioxydante et le pouvoir réducteur (Zhang et Hamauzee, 2005). Selon
Kéahkonen et al. (2002), les pelures de carottes et de la chaire contiennent respectivement 6,6
et 0,6 mg E.A.G./g poids sec.
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I. Huile d’olive
L’huile d’olive est I’huile provenant uniquement du fruit de ’olivier (Olea europaea L.) a
I’exclusion des huiles obtenues par solvant ou par des procedes de ré-estérification et

de tout mélange avec des huiles d’autre nature (C.O.l, 2015)

I1. Classification de I’huile d’olive

La mesure de I’acidité, de I’indice de peroxyde, de I’absorbance dans I’UV de I’huile, ainsi
que les caractéristiques organoleptiques caractérisent la catégorie d’appartenance de 1’huile
d’olive (Christopoulou et al., 1995; Fedeli, 1999). Les différentes catégories d’huile d’olive
ainsi que les limites des criteres de qualité établies par le C.O.l. (2015), sont représentées

dans le tableau I (Annexe 1).

111. Production de I’huile d’olive

La production de I’huile d’olive se concentre principalement dans les pays du pourtour
méditerranéen. Pour la compagne 2016/ 2017, la production mondiale est estimée a 2 538 000
tonnes (Newsletter, 2017). L’ Algérie est considérée comme un producteur potentiel dans la
production de I’huile d’olive au niveau mondial. Elle est Classée en 9°™ position avec une
production de 74000 tonnes soit 2,73% de la production mondiale (A.F.1.D.O.L, 2016).

Les principaux pays producteurs de I’huile d’olive sont représentés dans la figure :

Syrie Arabie Saoudi
110 OQO ZIE;b[?SO 3000 Ea\esime
4,05% 0749, 011% 10972270
Jordanie e

Turquie 23 000
177 000 0,85%

6,52%

Australie
21 000
0,77%
Israél

16 000
0,59%

Chine
5000
0.18%

Iran
Autre Autres pays producteurs

UE; 1 923 Of 219500 5500
' 8,09% 0,20% 14 500
Montenegro
500
Algérie 0,02%
74 000 Albanie
2 73% 11000 / Egypte
o 041% 27 000
Maroc t4ts-Unis 1,00%
110 000 5 000
o 018%, 15500
Tunisie Chili
100 000 16 500 Argentine  0.57%
3,69% 0619 Uruguay' 15500

1 000 0,57%

0,04%

Figure 1: Principaux pays producteurs dhuile dolive pour la compagne
2016/2017(A.F.1.D.O.L, 2016).
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Pour la compagne 2016/2017, la willaya de Bejaia est classée premiere en matiere de
production de I’huile d’olive en Algérie, sa production est estimée a 181 363 hl avec un
rendement de de 18,3L/quintal (Chambre Agricole de la Wilaya de Bejaia, 2016/2017).

IV. Technologie d’élaboration de I’huile d’olive

L’¢laboration de I’huile d’olive vierge comprend une série de processus mécaniques et/ou
physiques ayant pour objectif fondamental de séparer le jus huileux de I’ensemble des

produits présents dans la masse d’olive triturée (Alba Mendoza, 1999).

IVV.1. Lavage, broyage et malaxage

Aprés la cueillette, les olives sont triés afin d’éliminer les brindilles et les feuilles puis
lavées a I’eau froide. Les olives et leurs noyaux, sont ensuite broyés. Le broyage en industrie
se fait a I’aide d’un broyeur métallique (a marteaux, disques dentés ou cylindres striés) et
aboutit a la formation d’une pate. Pour faciliter I’extraction de I’huile, ce type de broyage doit
étre complété par un malaxage qui fait appel a des malaxeurs a vis ou a pales pendant une
durée de 15 a 40min environ, étape permettant de réunir en une phase continue les gouttes

d’huiles dispersées dans la pate (Benyahia et Zein, 2003).

IV.2. Extraction de I’huile
IV.2.1. Systéme d’extraction par presse (discontinu)

Ce systeme d’extraction utilise des presses metalliques a vis ou hydrauliques. La separation
de I’huile des margines se fait par décantation ou par centrifugation (Alba Mendoza, 1999 ;
Benyahia et Zein, 2003). Selon Chimi. (2006), I’huile extraite par le systéme par presse

présente un degré d’oxydation et une acidité élevée.

I1V.2.2. Systeme d’extraction par centrifugation (continue)

a. Processus d’extraction par centrifugation a deux phases

Avec ce type de séparateur, une centrifugation suffit pour séparer I’huile du grignon humidifié
par les eaux de végétation sans fluidification de la masse d’olive (Koutsaftakis et

Stefanodaki, 1995 ; De Stefano et al., 1999).
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b. Processus d’extraction par centrifugation a trois phases

Ce systeme nécessite deux centrifugations : la premiere vise a séparer les phases solide
(grignons) et liquide (huile et margine) et la seconde a séparer les phases liquide-liquide
(I’huile des margines). Avec ce systéme il est nécessaire de fluidifier la masse d’olive par
ajout d’une quantité d’eau qui varie selon sa texture (Alba Mendoza, 1999 ; Chimi, 2006 ;
Del Caro et al., 2006).

V. Composition de I’huile d’olive
La composition chimique de I’huile d’olive dépend largement de la variété du fruit, des
conditions agronomiques, du degré de maturité des olives, des procédés d’extraction et des

conditions de stockage (Dugo et al., 2004).

Les constituants de 1’huile d’olive sont souvent classés en deux catégories : la fraction
saponifiable constituée d’acides gras et de leurs dérivés, et la fraction insaponifiable qui
comprend les stérols, les alcools aliphatiques, les pigments, les hydrocarbures, les composés
aromatiques, les tocophérols et les composés phénoliques (Inglese, 1994 ; Berra, 1998 ;
Ollivier et al., 2004)

V.1. La fraction saponifiable
V.1.1. Les glycérides

L’huile d’olive est constituée de 98% a 99% de triglycérides, de 2 a 3% de diglycérides et de
0,1 a 0,25% de monoglycérides (Velasco et Dobarganes, 2002). Les huiles d'olive sont
constituées d'une vingtaine de triglycérides dont cing sont majoritaires, qui sont représentés

dans le tableau 1l (Annexe 1).

V.1.2. Les acides gras

Le principal acide gras de I’huile est I’acide oléique (55 a 83 %), les deux autres acides
importants sont I’acide palmitique (7,5 a 20 %) et 1’acide linoléique (3,5 a 21 %). Cependant,
I’huile d’olive est pauvre en acides gras saturés comparativement a certaines graisses

alimentaires (Karleskind, 1992).

10
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V.2. La fraction insaponifiable

V.2.1. Tocophérols

Les tocophérols sont reconnus pour leur double action bénéfique. En effet, ils ont tout d’abord
I’atout d’étre une vitamine liposoluble (vitamine E), également ils présentent une forte activité
antioxydante en raison de leur contribution a la stabilité oxydative et a la qualité nutritionnelle
(Owen et al., 2004).

L’alpha-tocophérol représente 90% de la totalité des tocophérols, mais on trouve également

beta et gamma tocophérols, alors que le delta tocophérol n’est présent qu’a 1’état de traces

(Psomiadou et al., 2000).

V.2.2. Composés phénoliques

L’huile d’olive renferme plus de 30 composés phénoliques (Visioli et Galli, 1994 ; Tuck et
Hayball, 2002). L’hydroxytyrosol et 1’oleuropéine sont les principaux composés phénoliques
exercant une activité antioxydante (Tuck et al., 2002), tandis que les acides phénoliques, les
alcools phénoliques, les hydroxy-isochromans et les flavonoides constituent la fraction
mineure des composés phénoliques de I’huile d’olive vierge (Brenes et al., 1999; Servili et
al., 2004). Ces composés phénoliques conférent d’une part une grande stabilité oxydative a
I’huile durant le stockage (Bendini et al., 2007), et d’autre part, contribuent fortement au godt

piquant, a I’astringence et a I’amertume des huiles (Haddam et al., 2014).
V.2.3. Les pigments
e Chlorophylles

Les chlorophylles sont présentes dans 1’huile d’olive fraiche avec un taux de 1 a 20 mg/Kg,
dont 40 a 80% sont des phéophytines (Ranalli, 1992). Ce sont les chlorophylles et les
phéophytines qui sont essentiellement responsables de la couleur caractéristique de 1’huile

d’olive (Gandul-Rojas et Minguez-Mosquera, 1996).
e Caroténoides

Les caroténoides sont des composes liposolubles associés a la fraction lipidique de I’huile
d’olive, son taux est tres variable, allant de 1,15 a 6.22 mg/kg (Manai-Djebali et al., 2012).

Le pigment caroténoide le plus retrouvé dans 1’huile d’olive est le [-caroténe

11
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(Provitamine A) (Kataja-Tuomola, 2008) qui présente une action vitaminique et
antioxydante (Nieves Criado et al., 2008).

V1. Bienfaits de I’huile d’olive

L’huile d’olive est 1’'une des huiles les plus appréciées des consommateurs pour des raisons
organoleptiques (riche en ardbmes et en saveurs), mais aussi pour des raisons de santé humaine

comme agent préventif (Pinelli et al., 2003; Samaniego-Sanchez et al., 2007).

L’huile d’olive présente essentiellement des propriétés antioxydantes, antihypertensives,
antiagrégantes plaquettaires responsables d’effets préventifs des maladies cardiovasculaires.
La consommation réguliére de cette huile a des effets bénéfiques dans certains troubles de
I’appareil digestif et hépatobiliaire, dans I’ostéoporose, dans la prévention du vieillissement et
dans le renforcement du systéme immunitaire. L huile d’olive exerce un effet protecteur vis-a-
vis de certaines tumeurs malignes et diminue 1’incidence de certains types de cancer
(Benlemlih et Ghanam, 2016).

VII. Enrichissement de I’huile d’olive

Plusieurs études ont été faites dans le but de I’amélioration de la qualité de I’huile d’olive, qui
basé sur I’optimisation du processus de 1’extraction de I’huile d’olive ou sur I’enrichissement

post — production (Dairi, 2014).

VI1.1. Enrichissement endogene

L’huile d’olive vierge est exclusivement extraite de 1’olive aux moyens de techniques
mécaniques comprenant des étapes de broyage et de malaxage et d’extractions. Chacune de
ces opérations technologiques outre les caracteristiques des olives, affecte la qualité du
produit (Clodoveo, 2012). En effet, plusieurs études sont portées sur le développement de
nouvelles technologies et stratégies pour améliorer la qualité nutritionnelle et organoleptique :
Irrigation avec de I’eau saline (Fregapane et Salvador, 2013), amélioration des étapes de
malaxage qui est basé sur la température et le temps (Leone et al., 2014), I’extraction assisté
par ultrasons qui consiste a traiter la pate d’olive avant 1’étape de malaxage (Clodoveo et
Hachicha Hbaieb, 2013).

12
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VII. 2. Enrichissement exogéne

Il existe trois étapes alternatives pour I’enrichissement de 1’huile avec des composés extraits

a partir de plantes :

Extraction liquide-liquide : Dans laquelle I’huile est mise en contact avec un extrait
alcoolique des composés phenoliques, ces derniers sont transférés dans la phase
huileuse en fonction de leur facteur de distribution, la phase alcoolique est enlevée par
centrifugation (Sanchez et Medina et al., 2011 ; Achat et al., 2012).

Extraction solide liquide : Dans laquelle I’extrait phénolique sec est purifié, la pate
obtenue est partiellement dissoute dans 1’huile en fonction de la solubilit¢ des
composés de la pate dans la phase huileuse (Sanchez et Medina et al., 2011 ; Achat
etal., 2012).

Combinaison des deux procédés : dans laquelle 1’extrait alcoolique et 1’huile sont
mises en contact et les deux phases sont mises dans un rotavapeur pour enlever
I’éthanol. Ces derniéres peuvent &étre améliorées par 1’utilisation des méthodes
technologiques comme ultrasons pour faciliter la procédure et une meilleure
dissolution de I’extrait de plante (Sanchez de Medina et al., 2011 ; Achat et al.,
2012).
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I. Oxydation des lipides

L’oxydation est une des plus importantes manifestations a 1’origine du vieillissement des
produits alimentaires. Les dégradations oxydatives affectent les qualités nutritionnelles et
sensorielles des aliments et peuvent avoir des répercussions sur la santé du consommateur
(Berset, 2006).

|. 1.Types d’oxydation
D’aprés Rahmani. (2007), les altérations conduisant au rancissement oxydatif sont :
I.1. 1. Auto- oxydation

Catalysée par la température, les ions métalliques, les radicaux libres. L'auto oxydation
semble donc étre un mécanisme principal dans I'oxydation des lipides. Elle produit
principalement des hydroperoxydes et des composés volatils, généralement par un
processus triphasé (initiation, propagation et terminaison) (Marc, 2004).

e Initiation : Cette étape est initiée par la chaleur, la lumiére ou les ions métalliques et
aboutit a la formation des especes tres réactives : ROO* et R*.

e Propagation : Les espeéces réactives formées s’attaquent aux molécules
lipidiques (LH) d’ou la formation des hydroperoxydes et la destruction de ces
derniers donnent naissance a des composes responsables des gouts et odeur de rance
par rupture des liaisons O-O.

e Terminaison : Apparition de nouvelles especes moléculaires non radicalaires

(formation des polymeres entre especes réactives) (Rolland, 2004).

I.1.2. La photo — oxydation

Initiée par la lumiere en présence de photo sensibilisateurs qui sont de deux types I, telle que
la riboflavine agissant comme les radicaux libres initiateurs et molécules photosensibles type
I1, telle que la chlorophylle et I’érythrosyne qui réagissent dans leur état excité avec 1’oxygeéne
triplet (30,) pour donner de I’oxygéne singulet (O2), ce dernier est trés électrophile et peut
réagir directement sur des acides gras insaturés (RH) formant ainsi des hydroperoxydes

ROOH, ces derniers sont différents de ceux formé par auto-oxydation (Frankel, 1998).
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1.1.3. Oxydation enzymatique
Catalysée par la lipoxygenase et la cycloxygénase, en présence d’oxygéne, ces derniéres
peuvent oxyder les restes d’acides gras insaturés. Il s’agit généralement d’une oxydation

limitée qui peut se dérouler simultanément a 1’auto-oxydation (Fuhrer et al., 2005).

I1. Antioxydants

I1. 1. Définition
Un antioxydant peut étre deéfini comme une substance qui, présente a des faibles
concentrations comparées a celles d’un substrat oxydable, retarde ou prévient

significativement 1’oxydation de ce substrat (Halliwell, 1990).

11.2. Classes d’antioxydants

Les antioxydants sont classés selon leur cible et mécanisme d’action; Les antioxydants
primaires et les antioxydants secondaires.

Selon leur origine : Les antioxydants naturels (synthétisés par 1’organisme ou apporté par

I’alimentation) ou synthétiques.

11.2.1. Antioxydants primaires

Les antioxydants primaires (AH) agissent en principe avec les radicaux peroxyles ou
alkoxyles stoppant ainsi la réaction de propagation de la peroxydation par moyen
d’antioxydants dits sacrifiés (Cillard et Cillard, 2006) ou par des donneurs d’hydrogéne
(Rolland, 2004).

11.2.2 Antioxydants secondaires
Les antioxydants secondaires (préventifs) sont aptes a stopper la genése des radicaux libres en

mettant en ceuvre plusieurs mécanismes (Rolland, 2004)

- Chélation des métaux de transition ;

- Désactivation des especes oxygénées réactives ;

- Séquestration d’oxygene (cas de I’acide ascorbique) ;

- Prémunition contre 1’action des rayons ultraviolets (les caroténoides) (Cillard et

Cillard, 2006).
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11.2.3. Antioxydants naturels

La quasi-totalité des huiles, des graisses et produits alimentaires contient un certain
nombre d’antioxydants naturels. Les pigments caroténoides et les tocophérols sont présents
dans toutes les huiles. D’autres antioxydants de nature phénolique sont présents uniquement
dans une minorit¢ d’huiles (Schimidt et Pokorny, 2005) Les différentes Antioxydants

naturels et principales sources alimentaires sont présentés dans le tableau Il (Annexe 1)

11.2.4. Antioxydants synthétiques

Le butylhydroxytoluéne ou BHT(E321), le butylhydroxyanisole ou BHA (E320) et des esters
de I’acide gallique : gallate de propyle (310), gallate d’octyle (E311), et dodécyle (E312)
(Johnson et Gul, 1988).

Le BHT (2,6-ditertiobutyl 4-méthyl phénol) est un solide blanc soluble dans les graisses et
insoluble dans I’ecau. C’est un antioxydant de rupture de de chaine trés efficace et peu
colteux. Le BHA est un mélange de deux isoméres de position, le 2-tertiobutyl 4-
hydroxyanisole et le 3-tertiobutyl 4-hydroxyanisole dont I’efficacité est un peu inférieure a
celle du BHT. L’association du BHT et du BHA serait synergique (Helme et al., 1999)
longtemps suspectées d’effet toxiques ces deux composés sont désormais réputés sans effet
aux doses habituelles ingérées. La dose autorisée varie de 0,01 a 0,02% du poids de la matiére

grasse contenue dans 1’aliment (Cuvelier et Martel, 2002).
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Matériel et méthodes

I. Matériel végétal
Les matiéeres végétales utilisées au cours de notre étude sont: pelures de trois légumes

(pomme de terre, betterave et carotte) et I’huile d’olive vierge.

I.1. Classification botanique des legumes

Tableau IV : Classification botanique de la pomme de terre, de la betterave et de la carotte.

Légume Pomme de terre Betterave Carotte

Regne Plantae Plantae Plantae

Ordre Solanales Caryophyllales Apiales

Famille Solanaceae Chenopodiacea Apiaceae

Genre Solanum Beta Daucus

Espéece Solanum tuberosum L Beta vugaris Daucus carota L
(Hawkes, 1990) (Annonyme 3) (Annonyme 4)

1.2. Pelures des légumes

Les pelures sont procurées dans un fast food. Apres lavage et séchage, les légumes sont
épluchés. Arriver au labo, les pelures sont ensuite séchées a 1’étuve a 40°C pendant quelques
jours jusqu’a obtention de poids constant afin d’éliminer toute 1’eau contenue dans les pelures
et ainsi faciliter le broyage. Une fois séchées on proceéde a un broyage a 1’aide d’un broyeur
¢lectrique, la poudre obtenue est tamisée a I’aide d’un tamiseur ¢lectrique dont la dimension
des pores est <250um pour obtenir une poudre lisse, la poudre tamisée est conservée a

température ambiante a 1’abri de la lumiére et I’humidité dans des flacons en verre.

Broyage

et €
tamisage k

Pelures fraiches ,
Pelures séchées Poudre _b,royee et
tamisée

Séchage

Figure 3 : Préparation des poudres de pelures
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1.3. Huile d’olive

L’huile d’olive est issue de la variété Sigoise (originaire de I’ouest de 1’Algérie) par un

procédé d’extraction a 3 phases, cette huile est procurée de I’'LLT.A.F.V de Takerietz.

Il. Caractérisation des pelures

II.1. Taux d’humidité

La teneur en humidité a été déterminé en séchant un poids déterminé de la poudre (humidité
résiduelle) et de pelures fraiches a 103°C jusqu’a obtention d’un poids constant (Doymaz et
al., 2004).

Les résultats sont exprimés en pourcentage

H% = (Po— Py /P)/100

Po : Poids de I’échantillon avant séchage ;
P1 : Poids de I’échantillon apres séchage ;

P : prise d’essai.

11.2. Extraction des polyphénols

Les composés phénoliques sont extraits suivant la méthode décrite par Chougui et al. (2014),
avec quelques modifications concernant la quantité de poudre utilisée , I’extraction se fait par
macération de 20g de poudre de pelures dans 200 ml de solvant (éthanol 70% ), le mélange
est protégé de la lumiere et agité pendant 2 heures a température ambiante . Apres agitation le
mélange est filtré a 1’aide d’un papier filtre les résidus obtenus vont subir une deuxiéme
extraction cette fois ci avec 100 ml d’éthanol 70% (extraction par épuisement). Le solvant est
¢vaporé sous vide au moyen d’un rotavapeur de type BUSHI (SWITZERLAND). Une partie
de DI’extrait est reconstitué dans du méthanol et conservée a 4°C en attente des analyses, et
I’autre partie destinée pour 1’enrichissement est conservée sous forme d’extrait sec a la

méme température.

11.3. Dosage des composés phenoliques totaux
e Principe
La concentration en composés phénoliques totaux a été estimée par la méthode au Folin-

Ciocalteu. Le réactif est constitué d’un mélange d’acide phosphotungstique (Hs PW1,04) et
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d’acide phosphomolybdique (H3PMo012 Og), il est réduit lors de 1’oxydation des
phénols en un mélange bleu de tungsténe et de molybdéne. La coloration produite, est
proportionnelle a la quantité de polyphénols présents dans les extraits végétaux. (Singleton et
al., 1999).

e Mode opératoire
La détermination de la teneur en polyphénols totaux est réalisée selon le protocole décrit par
(Georgé et al., 2005). Dans des tubes a essai, nous avons mélangé 500 pL d’extrait
méthanolique avec 2,5 ml du réactif de Folin-Ciocalteu (dilué 1/10). Aprés 2 min a
I’obscurité, on ajoute 2 ml de carbonate de sodium (Na2CO3) (759 /L). Aprés 15 minutes
d’incubation a 50°C, 1’absorbance est mesurée a 760 nm contre un blanc ou I’extrait est
remplacé par le méme volume du solvant utilisé. Les concentrations sont exprimées en mg

équivalent d’acide gallique par 100g de poudre de pelures séches (mg E.A/100g M.S).

11.4. Dosage des flavonoides

e Principe
Le dosage des flavonoides est basé sur la chélation des ions d’aluminium par les antioxydants.
Le complexe formé se traduit par une couleur jaune dont D’intensit¢ dépend de la

concentration de ces derniers (Ribéreau-Gayon, 1968).

e Mode opératoire
La teneur en flavonoides totaux est déterminée par la méthode décrite par (Quettier-
Deleuet et al., 2000). 1ml de chlorure d’aluminium (AICl3 2%) est additionné a Iml d’extrait.
Apreés 15 mn d’incubation a 1’abri de la lumiére et a la température ambiante, 1’absorbance est
mesurée a 430 nm. Les résultats sont exprimés en mg équivalent quercitine/100g de poudre
(mg E.Q/100g M.S).

I11.5. Dosage des caroténoides
e Mode opératoire

10 ml d’un mélange : hexane, acétone, éthanol (2/1/1) sont ajoutés & 1g de broyat de pelure
seches, Aprés agitation pendant 15 min, la phase supérieure est récupérée et centrifugée
pendant 5 min a 3500 tours/min. L’absorbance des échantillons est mesurée a 420nm. La
teneur en caroténoides est exprimée en pg d’équivalent p Caroténe/100g de poudre (ug E. B-
caroténe/100g de M.S) (Sass-Kiss et al., 2005).
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111.6. Activité antioxydante des pelures

111.6.1. Activité antiradicalaire sur le DPPH

e Principe
La méthode est basée sur la capacité de I’extrai a réduire le radical DPPH (2,2-diphényl-1-
picrylhydrazyl) qui est de couleur violette en solution vers une couleur jaunatre (apres
réduction), lorsque son électron célibataire est appari¢ avec un hydrogéne provenant d’un
antioxydant (Boskou et al., 2006). L’intensité de la couleur est inversement proportionnelle a
la concentration d’antioxydants et au temps de la réaction (Kroyer, 2003 ; ES Safi et al.,
2007).

e Mode opératoire
L’évaluation de I’activité antioxydante est estimée selon la méthode décrite par (Martysiak-
Zurowska et Wenta, 2012). 2, 9 ml de la solution méthanolique du radical 2.2-diphényl-1-
picrrylhydrazyl (DPPH) & 10*M sont ajoutés 4 0,1 ml d’extrait méthanolique de pelures a
différentes concentrations dans le but de déterminer les IC50. L’absorbance est mesurée a
515nm aprés 30 min d’incubation a 1’obscurité. Un control est préparé en mélangeant une

quantité de la solution de DPPH avec du méthanol.

L’activité antiradicalaire est exprimée en pourcentage d’inhibition du radical DPPH selon la

formule suivante :

% d’inhibition = [(Absc — Absg)/Absc]*100

Abs; et Abs, sont les absorbances respectives du Control et de I’échantillon ;
L’IC50 exprimé en mg/ml, correspond a la concentration de 1’extrait qui inhibe 50% du

radical DPPH, est obtenu graphiquement.

111.6.2. Pouvoir réducteur
Le pouvoir réducteur est I’aptitude d’un composé dit «antioxydant» a donner un électron pour
prévenir les molécules telles que les lipoprotéines et les acides gras insaturés de 1’action des

especes radicalaires (Dorman et al., 2003).

e Principe

Le pouvoir réducteur mesure la capacité d’un antioxydant a réduire le fer ferrique Fe®*
(FeCl3) en fer ferreux Fe?* (FeCly) en présence d’un agent chromogéne : ferricyanure de
potassium K3 [Fe(CN)g] (Dorman et al., 2003).
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e Mode opératoire
Le protocole de Singh et al. (2006), est utilisé pour évaluer le pouvoir réducteur des extraits
méthanoliques a différentes concentration pour déterminer le ECso. Un volume de 2,5 ml
d’extrait méthanolique est additionné a 2,5 ml de tampon phosphate (0.2 M ; pH 6.6) et 2,5 ml
ferricyanure de potassium Kj [Fe (CN)g] & 1%. Aprés incubation a 50°C pendant 20 min,
2,5 ml d’acide trichloroacétique a 10% sont ajoutés au mélange puis, centrifugé pendant 10
min a 3000 tours/min. 2,5 ml du surnageant sont melangés a 2,5 ml d’eau distillée et 0,5 ml de

chlorure ferrique (FeCls) a 0,1%, quelques modifications sont apportées.

L’absorbance est mesurée a 700nm aprés 10 min de réaction. Le ECsy correspond a la

concentration qui donne une absorbance de 0,5 et elle est obtenu graphiquement.

IV. Caractérisation de I’huile d’olive

IV.1. Détermination du coefficient d’extinction spécifique dans I’ultraviolet
e Principe
Cette analyse consiste a determiner les coefficients d'extinction K232 et K270 calculés a

partir de l'absorption a 232 et 270 nm qui correspondent au maximum d’absorbance des

hydroperoxydes et des produits secondaires d’oxydation, respectivement (Alais et al., 1999).

¢ Mode opératoire
Le coefficient d’extinction spécifique est déterminé selon la méthode officielle décrite par le
COI (1996). Apres avoir filtré les échantillons d’huiles via le sulfate de sodium anhydre, une
solution a 1% d’huile dans le cyclohexane a été préparée. La lecture s’est faite dans des cuves
en quartz de parcours optique de 1 centimétre aux longueurs d’onde de 232 et 270 nm.

En employant comme blanc le cyclohexane.

Les extinctions spécifiques rapportées aux différentes longueurs d’onde sont calculées

comme suit ;

[ E=ANC*1 ]

E : extinction spécifique a la longueur d’onde A ;
AA: absorbance mesurée a la longueur d’onde A ;
C : concentration de la solution en gramme par 100 millilitres ;

| : épaisseur de la cuve en centimeétre (1cm).
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IV.2. Acidité

L’acidité est I’expression conventionnelle de la teneur en acides gras libres due a une

hydrolyse du corps gras, elle est exprimée en acides ol€¢ique dans le cas de I’huile d’olive

(1SO, 1996).

e Principe
Le principe repose sur la neutralisation des acides gras libres par une solution ethanolique
d’hydroxyde de potassium sans hydrolyser les liaisons esters des glycérides (1SO, 1996).,

selon la réaction suivante :

R-COOH + KOH ooy R-COOK + H20

Acide gras Hydroxyde Savon Eau
de potassium

e Mode opératoire
Une prise d’essai de 59 d’huile est dissoute dans 20 ml d’un mélange d’oxyde diethylique-
éthanol a 95% (V/V). Le mélange est titré en agitant a 1’aide d’une solution éthanolique
d'hydroxyde de potassium (0,1N) en présence de phénolphtaléine jusqu’a coloration rose

persistant une dizaine de secondes. Un essai témoin est réalisé dans les mémes conditions.

L’acidité est exprimée en pourcentage d'acide oléique qui se détermine ainsi :

A% (acide oléique) = (V-Vo) * (N * M/10 * m)

V et Vj : volume en millilitre de KOH nécessaire a la neutralisation de 1’échantillon et le
blanc, respectivement ;

N : normalité de la solution de KOH (0,1N) ;
M : masse molaire de I’acide oléique qui est égale a 282 g/ml ;

m : masse en gramme de la prise d’essai.

V1.3. Indice de peroxyde

e Principe
I1 correspond a la quantité d’oxygene actif du peroxyde contenu dans une certaine masse de
produit capable d’étre libéré dans les conditions de I’expérience. Il est exprimé en

milliéquivalents d'oxygene actif par Kg de matiére grasse pouvant oxyder l'iodure de
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potassium en présence d'acide acétique et de chloroforme. L'iode libéré est titré en retour par

une solution de thiosulfate de sodium, suivant la réaction :
I, + 2Na,S,03 —— 2Nal + Na,S40¢

lode Thiosulfate lodure de Tetrathionate

de sodium sodium de sodium

¢ Mode opératoire

La méthode utilisée est celle du reglement CEE/2568/91. Un échantillon de 2 g d’huile est
introduit dans une fiole a col rodé. 10 ml de chloroforme sont ajoutés, tout en agitant, afin de
dissoudre I’huile suite a quoi 15ml d’acide acétique glaciale et Iml d’iodure de potassium
saturé sont ajouté, la fiole est bouchée rapidement, puis agitée vigoureusement pendant 1 min
et laissée a ’obscurité pendant 5 min a température ambiante. 75 ml d’eau distillée sont
ensuite ajoutées ainsi que quelques gouttes d’empois d’amidon, le tout est titré aec le
thiosulfate de sodium (Na,S203) a 0,01 N en agitant vigourecusement. L’indice de peroxyde

est donné par 1’expression ci-apres :

[ Ip =N (V -Vg) *1000 / m (meq d’0,/Kg) ]

Vo : volume en millilitre de thiosulfate de sodium nécessaire pour titrer le blanc ;
V : volume en millilitre de thiosulfate de sodium nécessaire pour titrer I’essai ;
N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,01 N) ;

m : masse en gramme de la prise d’essai.

V1.4.Dosage des chlorophylles et des caroténoides

Les caroténes et les chlorophylles sont déterminées suivant la méthode décrite par
Minguez-Mosquera et al. (1991). 3g d’huile sont dissoutes dans le cyclohexane et portés a
un volume final de 10 ml. Les teneurs des caroténoides et chlorophylles sont déterminées
respectivement, par la mesure de 1’absorbance a 472 et 670 nm. Les valeurs des coefficients
d'extinction spécifique appliquee sont EO= 613 pour la phéophytine, une composante
majeure des pigments chlorophylliens, et EO= 2000 pour la lutéine, un éléement majeur des

caroténoides. Les teneurs en pigments sont calculées comme suite :
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Chlorophylle (mg/Kg) = (A670* 10°) / (613 *100 * [)
Carotenoide (mg/Kg) = (A470* 10°) / (2000 * 100 *I)

A, bsorbance a la longueur d’onde A ;
| : épaisseur de la cuve en centimétre (1cm) ;
613 : coefficient d’extinction spécifique de la phéophytine ;

2000 : coefficient d’extinction spécifique de la lutéine.

IV.5. Extraction et dosage des composés phénoliques de I’huile d’olive

IVV.5.1. Extraction

L’extraction des composés phénoliques est réalisée en suivant le protocole de Monteleon et
al. (1998). Un gramme d’huile filtrée est dissout dans 10ml d’hexane, cette solution est
introduite dans une colonne d’octadecyle Cyg préalablement activée avec 6ml de méthanol et

10 ml d’hexane. La fraction polaire est éluée avec 2x4 ml de méthanol 95%.

IVV.5.2. Dosage des polyphénols totaux

e Mode opératoire

L’estimation de la teneur en composés phénoliques totaux est réalisée selon la méthode de
Favati et al. (1994). Dans des fioles de 20ml, sont mélangés 2ml d’extrait méthanolique, Sml
d’eau distillée et 0,5ml du réactif de Folin-Ciocalteu. Apreés 3 min de réaction, 4ml d’une
solution de carbonate de sodium a 107 sont ajoutés, le volume est ajusté a 20ml avec de 1’eau
distillée. Aprés 90 min d’incubation a 1’obscurité, le mélange est filtré et 1’absorbance est
mesurée a 760nm. La concentration en polyphénols totaux de 1’extrait méthanolique d’huile

d’olive est exprimée en mg d’E.A.G./Kg.

IVV.6. Dosage des ortho-diphénols

e Principe

Les ortho-diphénols réagissent avec le molybdate pour former un complexe jaune. La
concentration en ortho-diphénols des extraits méthanoliques est determinée selon la méthode

décrite par Bendini et al. (2003) par dosage spectrophotométrique a 370 nm.
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¢ Mode opératoire
4ml d’extrait méthanolique sont additionnés de 1 ml de la solution de molybdate de sodium
dihydraté a 5% dans 1’éthanol-eau (V/V), le mélange est agité vigoureusement au vortex
pendant 1 min, puis mis a I’obscurité pendant 15 min et enfin filtré. L’absorbance est mesurée
a 370 nm. La concentration en ortho-diphénols de I’échantillon est déterminée a partir d’une
courbe d’étalonnage réalisée avec de ’acide caféique comme standard et le résultas est

exprimé en mg d’E.A.C./Kg d’huile d’olive.
IV.7. Activité antioxydante de I’huile

Pour déterminer 1’activité de I’huile d’olive on a utilisé deux tests qui sont 1’activité anti
radicalaire du DPPH et le pouvoir réducteur dont les protocoles sont précédemment décrits en
(111.6).

V. Enrichissement de I’huile d’olive et caractérisation de I’huile enrichie
V.1. Procédure d’enrichissement

L’enrichissement de 1’huile d’olive est réalisé suivant la méthode décrite par Bouaziz et al.
(2008). Quelques modification sont apportées sur cette méthode concernant les quantités de
I’extrait, la quantité de I’huile et les standards utilisés pour I’enrichissement.

Des quantités d’extrait de pelures de pomme de terre, betterave et carotte sont pesés puis
dissoutes dans un volume approprié d’environ 200 pl d’éthanol (80%), afin d’obtenir la
concentration de I’huile en extrait désiré. Dans notre étude I’huile est enrichie a différentes
concentrations : 50 ppm, 100 ppm et 150 ppm. Aprés 1’ajout des extraits, les huiles sont
agitées pendant 30 min, ensuite on a procédé a la sonication des mélanges pour une
dissolution compléte des extraits dans 1’huile. La méme procédure est suivie pour le BHA et
a-tocophérol utilisés comme standards a une concentration de 100 ppm. Les échantillons

préparés sont conservés a I’abri de la lumiére et a 4°C, en attendant leurs analyses.

V.2. Etude de P’activité antioxydante de I’huile enrichie
e Mode opératoire
La capacité antioxydante des huiles enrichies est estimée suivant la méthode décrite par Salta

et al., (2009), qui consiste a ajouter a Iml de la solution de I’huile (huile dans le chloroforme :

10%, p/v) 4ml de la solution de DPPH (DPPH dans le chloroforme, 6*10°M). Aprés
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incubation de 30 min a 1’obscurité, I’absorbance est mesurée a 517 nm. Le pourcentage

d’inhibition est donné par la formule suivante :

% d’inhibition = [(Abs; — AbS=30)/Abs]*100

A - absorbance de contrdle (solution de DPPH dans le chloroforme, 6*10°M)

V.3. Test de stabilité : méthode a I’étuve

Ce test est réalisé dans le but d’accélérer 1I’oxydation de I’huile et de vérifier sa stabilité. Pour
cela les différents échantillons d’huile sont mis dans des flacons transparents dans une étuve
portée a 65°C pendant 20jours. La mise en évidence de 1I’oxydation est montrée par la mesure
de I’indice de peroxydes, de 1’extinction spécifique dans I’ultraviolet a 232 et 270 nm. Les
analyses sont effectuées le jour Jo, J1o et Joo (Mohagheghi Samarin et al., 2012).

Pour vérifier I’effet de 1’addition des extraits durant ce test, des pourcentages de réduction par

rapport au témoin sont calculés pour chaque parameétre suivant cette formule :

% de réduction= [((Re —R+1)/R1£)*100]-100

RE : Valeur finale a une concentration donnée pour chaque parametre ;

Rkt : Valeur finale du Témoin

V1. Etude statistique

Chaque test est réalisé en trois essais et les résultats représentent la moyenne * écart type des
trois mesures. Une étude statistique est réalisée pour la comparaison des résultats et la mise en
évidence des différences significatives entre les échantillons, et ce, pour chaque paramétre en
appliquant une analyse de la variance (ANOVA) suivie du test de LSD de Fisher a I’aide d’un
logiciel STATISTICA 7.1. Le degré de signification des résultats est pris a la probabilité
p<0,05.
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I. Taux d’humidité
L’humidité ; c’est connaitre la teneur en eau de notre matrice, ce qui est important pour
pouvoir estimer le rendement apres séchage, de cette derniére. Les taux d’humidité des

pelures fraiches sont représentés dans le tableau suivant :

Tableau V: Taux d’humidité des différentes pelures de 1égumes

Pelures fraiches Humidité %
Pomme de terre 87,50 + 0,41
Betterave 83,14 £ 0,76
Carotte 93,05+0,3

Les résultats du test d’humidité montrent que les pelures de la carotte contiennent la teneur la
plus élevée en eau, cette derniere est comparable a celle trouvée par VanTang et al. (2009),
qui est de 90,40%. La teneur en eau des pelures de pomme de terre est inférieure a celle des
pelures de la carotte, ce résultat est proche de celui rapporté par Arapoglou et al. (2009), qui
est de 85,1%. Tandis que la teneur la plus faible en eau est enregistrée pour les pelures de la
betterave, supérieure a la teneur des résidus de la pulpe de betterave ( 79 %), Considéres
comme une autre forme de sous-produit de la betterave, rapportée par Shyamala et al. (2009).
Ces résultats montrent la richesse hydrique des pelures.

Pour I’humidité résiduelle, les résultats sont représentés dans le tableau suivant :

Tableau VI: Taux d’humidité résiduelle des différentes poudres de pelures de légumes.

Poudre Humidité %
Pomme de terre 5,63 +£0,54
Betterave 573%+0,15
Carotte 3,77 £ 0,17

Les teneurs en eau des poudres de pelures sont de I’ordre de 5,63% pour celle de la pomme
de terre, 5,73% pour celle de la betterave et de 3,77% pour celle de la carotte. Ceci indique
que nos poudres contiennent une faible quantité d’eau. La détermination du taux d’humidité
de la poudre (humidité résiduelle) est trés importante pour estimer la durée de conservation

de celle- ci. Les produits avec un taux d’humidité élevée sont plus exposés a la détérioration
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de leurs antioxydants par le phénoméne d’oxydation durant la conservation (Shyanala et
Jamuna, 2010)

I1. Caractérisation des pelures des légumes
I1.1. Dosage des polyphénols totaux

Les teneurs en polyphénols totaux(PPT) sont exprimées en milligramme d’équivalent acide
gallique par 100 grammes de mati¢re seche en se référant a une courbe d’étalonnage réalisée

dans les mémes conditions (Annexe 2), les teneurs sont représentée dans la figure suivante :

PPT

400
350
300
250
200
150
100
50

326,94a

239.93c

165,85b

PPT mg E AG/100g

B PT C

Figure 2: Teneurs en polyphénols totaux des différentes pelures de Iégumes.

*La barre verticale représente I ’écart-type ;
*La valeur représente la moyenne de trois mesures + écart-type ;
*Les valeurs désignées par les lettres différentes présentent des différences significatives (P< 0,05) ;

L’étude statistique montre qu’il y a des différences significatives (P< 0,05) entre la teneur en
polyphénols totaux des pelures de légumes étudiées.

La valeur la plus élevée en polyphénols totaux est observée pour les pelures de la betterave
avec une teneur de 326,94 + 22,9644 mg E.A.G/100g de poids de poudres de pelures séches.
Kahkonen et al. (1999) ; Kujala et al. (2001), ont déterminé des teneurs en polyphénols
d’extrait de pelures de betterave qui sont 4,3 mg E.A.G/g de MS (430mg E.A.G/100g) et 24,1
+ 0,3 mg E.A.G/g MS (2410 mg E.A.G/100g M.S) respectivement, supérieures a celle trouvée

dans notre étude.

La carotte présente une teneur en polyphénols totaux de 237,93 + 21,66 mg E.A.G/100g de
MS (16,35 mg/100g de M.F), inférieure a celle trouvée par Kahkonen et al. (1999), qui est de
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6,6 mg E.A.G/g M.S (660mg E.A.G/100g). En outre, une étude menée par Zhang et
Hamauzu. (2004), sur deux variétés de carottes, montre une variation des teneurs en
polyphénols allant de 62 a 78,3 mg E.A.G/ 100g de MF. D’aprés Vinson et al. (1998), la
teneur en polyphénols est de 46,4 mg E. Catéchine/100g M.F.

Dans cette présente étude, les pelures de pomme de terre présentent la plus faible teneur en
polyphénols totaux parmi les échantillons étudié estimée a 165,85 + 12,94 mg E.A.G/100 g
M.S, largement supérieure la valeur 280,32 + 5,21 pug E.A.G/g de M.S (28,032 mg/100g de
M.S) trouvée par Mohagheghi Samarin et al. (2012). Cependant, Rodriguez De Sotillo et
al. (1994), ont rapporté dans leur étude sur les sous-produits de la pomme de terre une teneur
en polyphénols totaux supérieure qui est de 3,3 mg E.A.G/g d’extrait sec (330 mg E.A.G
/100g d’extrait sec). De plus, une étude a été faite par Babbar et al. (2012) dans ce sens
utilisant différents solvants d’extraction des polyphénols, a révélé une variabilité des teneurs
entre 2 + 0,45 et 5,4 £ 0,4 mg E.A.G/g d’extrait sec (200 et 540 mg E.A.G/100g d’extrait Sec)

selon le solvant utilisé.

Les différences observées entre notre étude et les données rapportées par la littérature
pourraient étre dues a I'utilisation de différentes variétés de légumes et la maniere dont les
résultats sont exprimés (Zhang et Hamauzu, 2004). En outre, la sélection du solvant et la
méthode d’extraction peut affecter les teneurs des différents composés (Rodriguez de Sotillo
et al., 1994). Plusieurs études : Rodriguez de Sotillo et al. (1994) ; Mohagheghi Samarin et
al. (2012) ont démontré que le méthanol assisté par ultrasons donne les teneurs les plus

élevées en polypheénols totaux. Etant toxique, ce solvant n’est pas utilisé dans notre étude.

11.2. Les flavonoides
La teneur en flavonoides de nos extraits est exprimée en milligramme d’équivalent de

quercétine par 100 gramme de matieére séche en se référant a une courbe d’étalonnage
(Annexe 2)
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Flavonoides
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Figure 3: Teneurs en flavonoides des pelures de légumes.

La barre verticale représente I’écart-type ;
La valeur représente la moyenne de trois mesures + écart-type ;

Les valeurs désignées par les lettres différentes présentent des différences significatives (P< 0,05) ;

L’analyse statistique révéle qu’il y a une différence significative (P<0,05) entre les teneurs en

flavonoides des extraits de pelures des légumes étudiés.

L’extrait de pelures de betterave a donné la teneur la plus élevée en flavonoides qui est de
11,05 mg E.Q/100g de M.S (1,86mg E.Q/100g de M.F). Cette derniere differe de la teneur
rapportée par Rosecler et al. (2009), variant de 1,83 + 0,33 a 3 £ 0,25 mg E. rutine/g de M.F
selon la variété de betterave utilisée. La différence entre notre résultat et ce dernier pourrait
étre expliqué par la différence dans I’expression des résultats (par rapport a la M.S et M.F) et

le standard utilisé (Quercitine ou rutine)

Dans cette présente étude, les pelures de P.T présentent une teneur de 5,67 mg E.Q/ 100 g de
M.S. Par contre Lewis et al. (1997), ont trouvé dans leur étude portée sur la détermination des
flavonoides de differentes variétés de PT, une teneur qui varie de 110ug a 1094 pg/ mg de
M.S (11 a 109,4 mg/100g de M.S).

La teneur la plus faible en flavonoides dans cette étude est enregistrée pour I’extrait de
pelures de carottes (1,09 mg E.Q/100g de M.S), Selon Sheila et al. (2017), les pelures de la
carotte présente une teneur en flavonoides de 5,39 a 27,83ug E.Q/g d’extrait sec (0,539 a
2,783 mg E.Q/ 100g d’extrait sec) selon la variéte utilisée.
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De méme pour la teneur en flavonoides, La variation observée entre notre étude et les données

de la littérature pourrait étre liées a la méthode et au solvant employé pour 1’extraction

(Rodriguez de Sotillo et al., 1994)

11.3. Caroténoides
La teneur en caroténoides de nos extraits est exprimée en milligramme d’équivalent de -

caroténe par 100 gramme de matiére séche en se référant a une courbe d’étalonnage
(Annexe2)

Tableau VII : Teneurs en caroténoides des pelures des légumes

Légume (ug E.p-caroténe/1009) Teneur

Pomme de terre 42.56° + 547
Carotte 38,04%.10°+ 3,21
Betterave 697,05” + 52,57

L’étude statistique montre qu’il y a une différence significative (P<0,05) entre la carotte et la
betterave ainsi qu’entre la pomme de terre et la carotte. Cependant aucune Différence
significative n’est enregistrée entre les pelures de la pomme de terre et la betterave.

Selon les résultats trouvés dans cette présente étude, la carotte est trés riche en caroténoides
et présente la teneur la plus élevée qui est estimée a 38,04 + 3,21 mg E.- carotene/100 g de
M.S. Cette derniere, est en cohérence avec les travaux de Wai Keong et al. (2018) portés sur
les caroténoides des pelures de la carotte dont les teneurs sont comprises entre 1,02-2,75 mg
E.p- caroténe/g de M.S (102-275mg E.B- caroténe/100g de M.S).

Une faible teneur en caroténoides 697,05 + 52,57 pg E.B-carotene/100g de M.S (117,52 pg
E.p-carotene /100g de M.F) est enregistrée pour la betterave. D’apres Rosecler et al. (2009)
les teneurs en caroténoides des pelures de Betterave sont comprises entre 4,99 + 1,73 et 6,94 £+
0,89 mg E.B-caroténe/g de M.F (499 et 694 mg E.p-caroténe/100g). Quant aux pelures de la
pomme de terre la teneur en caroténoides est de 38,04 + 3,21ug E.B-carotene/100g de M.S)
qui est comparable a celles apportées par Robles-Ramirez et al. (2016) (2,44-3,77 mg E.jp-
carotene/Kg de M.S).
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11.4. Activité antioxydante des pelures

L’activité antioxydante des extraits phénoliques des pelures est déterminée en utilisant deux
méthodes basees sur différents mécanismes. L une est 1’essai de piégeage du radical DPPH, la
plus utilisée pour étudier les polyphénols des plantes, et 1’autre, est 1’essai du pouvoir
réducteur qui est choisi en raison du fait que le complexe Fe-polyphénols est manifesté

comme inhibiteur de la formation des radicaux oxygenes (Turkmen et al., 2007).

11.4.1. Activité antiradicalaire sur le DPPH

L’activité antiradicalaire des extraits phénoliques des différentes pelures est exprimée en
IC50 déterminés graphiquement a partir des courbes réalisées du pourcentage d’inhibition en
fonction des concentrations d’extrait (Annexe 2). Le % d’inhibition DPPH dépend de la
concentration de I’extrait, il augmente avec I’augmentation de la ’extrait. Les valeurs d’IC50
correspondent aux concentrations des extraits phénoliques nécessaires pour réduire le DPPH

en solution de 50%

Les valeurs d’IC50 des différents extraits sont données dans le tableau suivant :

Tableau 11X : IC50 des différents extraits de pelures

Extrait IC50 (mg/ml)
Pelures de pomme de terre 425" +0,21
Pelures de Betterave 3,24°+0,15
Pelures de Carotte 7,794 £ 0,05

L’analyse statistique montre qu’il y a des différences significatives (P<0,05) entre les valeurs

d’IC50 des différents extraits de pelures.

D’apres les résultats, 1’activité la plus importante est observée pour I’extrait de pelures de
betterave suivie de celui de P.T et celui de carotte (3,25 = 0,15. 4,24 + 0,21. 7,79+ 0,05
mg/ml, respectivement). L’inhibition du radical DPPH par les antioxydants présents dans les
extraits est due a leur capacité a céder un atome d’hydrogene. Plus ils possédent un grands
nombre du groupement carboxyle, plus ils présentent une grande capacité a piéger les
radicaux libres (Chen et Ho, 1995)
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D’aprés Lafka et al. (2007), il n’existe pas de corrélation entre la teneur en phénols et
I’activité antioxydante des extraits phénoliques. Ce qui est en accord avec notre étude ou on a

enregistré une correlation non significative a (P<0,05) (r = 0,26).

Par contre, Une corrélation significative a P< 0,05 (r = 0,90) est enregistrée dans notre étude
entre les flavonoides et le pouvoir anti-radicalaire des différents échantillons étudiés. Cela

signifie que ce sont les flavonoides qui sont plus responsables de cette activité.

La valeur d’IC50 de I’extrait de Betterave observée dans cette étude est largement supérieure
a celle rapportée par Rosecler. (2009), dans son étude estimée a 121ug/ml (0,121 mg/ml) cela
veut dire que ce dérnier posséde une activité plus importante. Selon une étude menée par
Shyamala et jamuna (2010), sur I’activité antioxydante des résidus de pulpe de betterave
(sous - produit de betterave), 1’extrait methanolique de ce sous - produit présente un %
d’inhibition du radical DPPH de 78,6% pour une concentration d’extrait de 20 mg/ml, et une
valeur d’IC50 estimée a 10,24 mg/ml supérieur a celle des pelures de betterave observée dans

cette présente étude.

En ce qui concerne I’extrait de pomme de terre, Sweetie et al. (2005), ont trouvé a une
concentration de 0,1% de d’extrait de pelures de pomme de terre donne un % d’inhibition de
60%, tandis qu’une concentration de 0,5% donne une activité de 85%. Bebbar et al. (2012),
ont trouvé un pourcentage d’inhibition du radical DPPH I’extrait méthanolque des pelures de

pomme de terre ce 60% a une concentration de 5mg/ml.

Quant aux pelures de carottes, Zhang et Hamazu (2004), ont trouvé que les extraits
phénoliques représentent un % d’inhibition de 67,4 a 75,8 % et une 1Cso de 0,27-0,30 mM,ces
resultats indiquent une forte activité antioxydante des pelures de carottes, variant selon la
variété utilisée. Par contre, I’étude menée par Shyamala et Jamuna (2010), sur les résidus de
pulpe de carotte (sous — produit de la carotte ), I’extrait méthanolique présente un %
d’inhibition de 40,8% a 20 mg/ml d’extrait, et une valeur de 1’ICso estimée a 22,17mg/ml

d’extrait, ce qui représente une faible activité par rapport aux pelures.

Les différences entre les résultats de notre étude et ceux rapporté par la littérature sont
probablement liés a I’utilisation de différentes méthode et le solvant d’extraction, et de la
variété étudiée mais aussi la quantité (la concentration) de 1’extrait utilisé pour la mesure de

I’activité antioxydante et notamment I’expression des résultats et la nature des sous-produits

(Zhang et Hamauzu, 2004).
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11.4.2. Pouvoir réducteur des pelures

Le pouvoir réducteur est lieé a la capacité de I’extrait de pelures a transférer les électrons
induisant ainsi la réduction de Fe®*" en Fe*, ce qui est considéré comme un indicateur
potentiel de I’activité antioxydante (Sweetie et al., 2005). Le pouvoir réducteur des pelures
est exprimé en EC50 qui donne la concentration en extrait qui correspond a 1’absorbance 0,5

est obtenue graphiquement (Annexe 2). Les valeurs d’EC50 des différents extraits sont

représentées dans le tableau IX.

Tableau I1X : EC50 des différentes pelures de légumes.

Extrait EC 50 mg/mi
Pelures de pomme de terre 2,52°+0,31
Pelures de betteraves 2,48+ 0,38
Pelures de carottes 2,48% + 0,38

L’étude statistique réveéle qu’il n’y a pas de différences significatives (P<0,05) entre les EC50

des différents extraits.

L’EC50 trouvé dans cette presente étude est de 2,52 + 0,31mg/ml. Sweetie et al. (2005), ont
trouvé un pouvoir réducteur de 0,7 pour une concentration de 1’extrait de pelures de pomme
de terre a 4mg/ml, a la méme concentration, les PT de notre étude ont un pouvoir réducteur de
0,607. Par contre, Bebbar et al. (2012) ont rapporté une valeur de 0,2 a une concentration de

10mg/ml, a la méme concentration les PT de notre étude ont un pouvoir réducteur de 1,457.

Les pelures de betterave et celles de la carotte enregistrent des valeurs d’EC50 de 2,48 +
0,38 et 2,48 + 0,38, repectivement. Shyamala et Jamuna (2005), ont rapporté dans leur étude
sur P’extrait méthanolique des résidus de pulpe de betterave et de carotte un pouvoir

réducteur d’environ 0,11 et 0,2 respectivement pour une concentration de 8mg/ml.

Selon Siddhurju et al. (2002), le pouvoir réducteur augmente avec 1’augmentation de la
concentration de I’extrait. Cependant, un pouvoir réducteur éleve a des concentrations faibles

de I’extrait témoigne d’une puissante activité antioxydante.

Une comparaison entre les résultats obtenus dans cette présente étude et ceux rapportés par la

littérature, s’avére délicate, cela est di a I’expression des résultats, la nature des sous-produits.
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II. Caractérisation de I’huile d’olive

I1.1. Détermination des indices de qualité de I’huile d’olive

Les indices de qualité de 1’huile d’olive sont présentés dans le tableau X.

Tableau X : Caractéristiques physico-chimiques de 1’huile d’olive étudiée

Paramétre Teneur
Acidité (%) 0,34
Indice de peroxyde (meq O,/Kg) 6,167
Absorbance dans I’UV
Koso 1,992
K70 0,165

L’acidité libre est un facteur qui renseigne sur 1’altération de 1’huile d’olive par hydrolyse des
chaines d’acide gras des triglycérides (Ben Tekaya et Hassouna, 2005). L’acidité de 1’huile
d’olive étudiée est conforme a lanorme (<0,8% d’acide oléique), elle correspond a la catégorie

« extra vierge » (C.O.1, 2015).

L’indice de peroxyde renseigne sur le degré d’oxydation de I’huile d’olive, notre huile est
inférieure a 20 meq O./Kg, norme du C.O.1 (2005).La faible valeur de cet indice pourrait étre

liée a I’action des antioxydants qui lui conférent une stabilité¢ oxydative.

En ce qui concerne les coefficients d’extinction dans I’'UV a 232 nm et a 270 nm, "huile
analysée, enregistre des absorbances de 1,992 et 0,165 respectivement, qui s’inscrivent
parfaitement dans les limites fixées par le C.O.l (2015), pour une huile d’olive extra vierge
(K232 < 2,5; K 270 <0,20), cela témoigne que notre huile contient peu de produits

d’oxydation.

D’apres ces criteres de qualité, on constate que notre huile est de bonne qualité, cela est en
relation avec les bonnes conditions de récolte des olives (récoltée a la main contrairement a la
récolte qui se fait par gaulage provoquant des blessures des fruits), de transport (El Antari et
al., 2000),et de transformation rapide avec peu (3 jours) ou sans temps de stockage durant
lequel les olives sont susceptibles d’étres attaquées par les moisissures (Tamendjari et al.,

2004).
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I1.2. Antioxydants de I’huile

Les teneurs en antioxydants de I’huile d’olive sont rapportées en milligramme par
kilogramme d’échantillon (mg/Kg), en se référant & des courbes d’étalonnage réalisées dans

les mémes conditions (annexe 2).

Tableau XI: Teneurs en antioxydants de 1’huile d’olive étudiée

Parametres Teneurs
Polyphénols totaux (mg E.A.G/Kg) 230,39 £ 0.41
Flavonoides (mg E.Q/Kg) 6,68 + 0.08
Ortho-diphénols (mg E.A.C/Kg) 35,92 £ 0.36
Caroténoides (mg/Kg) 1,42 +0.09
Chlorophylles (mg/Kg) 1,68 + 0.37

11.2.1. Dosage des polyphénols totaux et ortho-diphénols

Les résultats du dosage colorimétrique des polyphénols totaux de I’huile étudiée, exprimés en
mg E.A.G /Kg d’huile sont de ’ordre de 230,39 mg EAG/Kg. Malgré que cette teneur est
appréciable, elle reste, moyennement située dans I’intervalle des teneurs en polyphénols des
huiles d’olive vierges (50-1000 mg/Kg) établie par Aguilera et al. (2005).

Merouane et al. (2014), ont mené des travaux sur I’activité antioxydante des composés
phénoliques d’huile d’olive extraite par méthode traditionnelle et ont révélé une teneur en
polyphénols qui est de 167,29 + 2,71 mg E.A.G/Kg d’huile pour la variét¢é Chemlal
Algérienne, inférieure a celle trouvée par la présente étude. Cependant, Tamendjari et al.
(2004) ont trouves une teneur de 438,20 + 6,87 ppm (438.20 mg E.A.G/Kg) pour la méme

variéte extraite par la méthode de centrifugation.

Le dosage des ortho-diphénols exprimé en mg E.A.C/kg a enregistré une valeur de 35,92 +
0.36 mg E.A.C/kg qui est proche de la teneur (40,88 mg E.A.C/kg) enregistrée pour une
variété espagnole étudiée par Allalout et al. (2008). Par contre, les valeurs rapportées par
Zarrouk et al. (2007) dans son étude sur plusieurs variétés Tunisiennes, sont largement
supérieures (188,12 a 213,24 mg E.A.C/kg).
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Les différences entre les teneurs dépend de plusieurs facteurs, a savoir la variété, le climat, la
région, le degré de maturation des olives (la teneur baisse avec la sur-maturation des olives),
en plus du systeme et processus d’extraction (I’ajout de 1’cau pour la dilution de la pate
d’olive entraine une perte de polyphénols vu qu’ils sont plus soluble dans la phase aqueuse

que dans la phase huileuse, température d’extraction appliquée...) (Aguilera et al., 2005).

11.2.2. Dosage des flavonoides

Selon Cortesi et Rovellini (2004), les deux principaux flavonoides présents dans un extrait
hydroalcoolique d’huile d’olive vierge sont la lutéoline (Lut.) et ’apigénine (Apig) présentant
des teneurs qui varient entre 1.6 et 2.5 mg/Kg, inférieures a la teneur en flavonoides de notre
huile d’olive qui est de 6.68 + 0.08 mg E.A.G/Kg.

Les variations des teneurs en flavonoides sont dues au systéme d’extraction utilisé et aux
différentes étapes suivies lors du processus d’extraction telles que : le broyage, la température

appliqué et le volume totale d’eau utilisé (Boskou, 1996).

11.2.3. Dosage des pigments

Les teneurs en caroténoides et chlorophylle de 1’huile d’olive étudiée sont 1,42 £+ 0,09 mg/kg

et 1,68 + 0,37 mg/kg, respectivement.

La teneur de I’huile d’olive en pigments est un critére trés important dans 1’évaluation de la
qualité de I’huile et contribuant a la couleur de cette derniére (Minguez-Mosquer et al.,
1991). De plus, les chlorophylles exercent une activité antioxydante a 1’abri d la lumiére,
tandis qu’en présence de la lumiére présentent une activité prooxydante (Gutiérrez et al.,
2002). Selon I’étude réalisée par Baccouri et al. (2007), sur I’analyse des composés volatiles
de différentes huiles d’olives issues de différents cultivars, la quantité des caroténoides varie

entre 1,51 et 4,19 mg/kg et celle des chlorophylles entre 1,9 a 4,9 mg /kg.

Les différences observées entre notre éetude et les données rapportées par la littérature
pourraient étre liees a la variété de I’olive utilisée, au degré de maturité des olives 1’état

sanitaire du sol, et les conditions de conservation de I’huile d’olive (Ollivier et al., 2004).

I1.3. Activité antioxydante de I’huile d’olive
L’activité antioxydante de 1’huile d’olive est évaluée en utilisant 2 essais : le test DPPH et le

pouvoir réducteur. Les résultats de ces deux tests sont exprimés dans le tableau suivant :
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Tableau XII : Activité antioxydante de 1’extrait méthanolique de I’huile

Activité antioxydante Valeurs
DPPH (% d’inhibition) 31,82 0,23
Pouvoir réducteur a 700 nm 0,163

I1.3.1. Activité antiradicalaire de I’extrait méthanolique sur le radical
DPPH

Le résultat du pouvoir antiradicalaire de 1’extrait méthanolique, exprim¢ en pourcentage
d’inhibition indique que I’huile analysée posséde la capacité de piéger le radical DPPH a
31,82% qui est inférieure aux valeurs 58,71 + 0,29% et 85,29 + 0,14%, trouvées par
Bouarroudj et al. (2015), dans leur étude portée sur la composition et I’activité antioxydante
des huiles d’olive issues de différentes variétés algériennes. Par contre, il est similaire au
résultat de Laincer et al. (2014), qui est de I’ordre de 36,57 £ 1,71% pour la variété Chemlal

de Tazmelt.

L’activité antiradicalaire sur le radical DPPH est probablement liée a la composition et le
profil des composés phénoliques, particulierement les O-diphénols. Les composants mineurs
présents dans I’huile comme les flavonoides peuvent également contrler 1’activité
antioxydante, par don d’hydrogene permettant de neutraliser le radical DPPH (Laincer et al.,
2014).

I1.3.2. Pouvoir réducteur de I’extrait méthanolique de I’huile

Le pouvoir reducteur est un test qui permet de mettre en évidence le pouvoir donneur
d’¢électrons en présence d’extrait antioxydants dont le Fer ferrique (Fe™) est réduit en Fer
ferreux (Fe*?). L’huile étudiée présente un pouvoir réducteur qui donne une absorbance de
0,163 + 0,008 a 700nm.

Ce pouvoir réducteur est probablement di a la présence du groupement hydroxyle dans les
composés phénoliques qui peuvent servir comme donneurs d’électrons (Bougandoura et

Bendimerad, 2012). Quelques études antérieures ont egalement montre que le pouvoir
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réducteur d’un composé peut servir comme un indicateur significatif de son activité

antioxydante potentielle (Jeong et al., 2004).

I11. Enrichissement de I’huile d’olive
I11.1.Activité antiadicalaire de I’huile enrichie sur le radical DPPH

Les résultats de 1’activité antiradicalaire de 1’huile témoin et des huiles enrichies par les
différents extraits et standards a différentes concentration sont exprimés en pourcentage

d’inhibition du DPPH, présentés dans la figure 5 suivante :
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Figure 4: Activité antiradicalaire de I'nuile témoin et les huiles enrichies avec les différents
extraits phénoliques sur le DPPH comparés au standars.

Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05) ;
Les barres verticales représentent les écarts types ;

L’étude statistique révéle des différences significatives (P<0,05) entre les huiles enrichies
avec les différents extraits a différentes concentrations (HE) et I’huile témoin (HT).
Cependant, aucune différence significative (P<0,05) n’est observée entre L’HT et I’huile
enrichie avec 50 ppm d’extrait de carotte (HC50), entre I’huile enrichie avec 100ppm d’extrait
de pelures betterave (HB100) et celle enrichie avec 150 ppm d’extrait de pomme de terre
(HPT150), entre celle enrichie avec 1’extrait de pelures de carotte a 150 ppm (HC150) et celle
enrichie avec 100 ppm d’extrait de pomme de terre (HPT100).
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Nos résultats montrent que les huiles enrichies possédent une activité antiradicalaire (%
d’inhibition DPPH) plus importante que I’huile témoin, sauf pour 1’échantillon HC50 qui

présente approximativement la méme activité que le témoin.

L’huile enrichie avec I’extrait de pelures de betterave a 150 ppm (HB150) manifeste 1’activité
antiradicalaire la plus élevée (75,51%) parmi toutes les HE, suivie de HB100,150 ppm
d’extrait de pelures de pomme de terre(HPT150),100 ppm d’extrait de pelures de carotte
(HC100) et 50 ppm d’extrait de pelures de betterave (HB50) avec des % d’inhibition de
72,32%, 72%, 69,28% 68,93% , 65,12%, 63,09 respectivement. Les activités antiradicalaires
de ces HE sont supérieurs a 1’activité de 1’huile enrichie avec le standard a- tocophérol a 100
ppm (HToco) (60%), ces valeurs du pourcentage d’inhibition sont attribuées a I’activité
antioxydante que présentent les extraits avec lesquels on a enrichis 1’huile, qui est lié a leur
richesse en composés phénolique notamment les flavonoides, ces derniers ont la capacité de
réduire les radicaux libres dont le DPPH (Dangles, 2006). L’oleuropeine et les autres
composes de I’huile d’olive exercent une activité antioxydante, de plus, la composition en
acides gras et en caroténoides participent a environ 27% et 6% respectivement dans I’activité
antioxydante (Appartio et al., 1999). Par contre, elles sont inférieures a celle enrichie avec le
standard BHA a 100 ppm (HBHA) qui donne la meilleure activité (81,28%) dans notre étude
I’activité antiradicalaire de 'HBHA pourrait étre expliqué par rapport a la pureté de ce

standard comparé a nos extraits qui sont des extrait brutes non purifiés.

Pour I’HPT50, elle présente une activité antiradicalaire supérieure a celle de I’HT également a

I’HC50 mais inférieure a I’huile enrichie avec 100 ppm de I’a-tocophérol.

Les huiles qui possédent la plus faible activité dans notre étude sont : ’'HT et I’THC50, leur
activité est inférieur a I’HToco, cela pourrai étre due a la faible activité anitoxydante ou la
concentration avec laquelle on a enrichie notre huile qui posséde une activité antioxydante
considérable. L’activité antiradicalaire sur le DPPH des différents échantillons d’huiles varie

comme suite ;

HBHA>HB150>HB100~HPT150>HC150~HPT100>HC100>HB50>HToco>HPT50>HC50
~HT
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111.2.Test de stabilité : stockage a I’étuve

I11.2.1.Indice de peroxyde

45

40 -

g PT50
e=fiil==PT100
elp=PT150
B HA
i (-tOCO
e=g==B50
s B 100
e—B150
C50

IP (meq O2/Kg)

== (100
==C150

Temoin

0 1I0 ZIO
Jours

Figure 5: Evolution de I'indice de peroxyde de I'huile témoin et des huiles enrichies avec les

extraits de pelures comparés aux standards au cours du stockage a 65 °C.

La valeur initiale de I’IP de I’huile témoin (HT) et des huiles enrichies (HE) est de 6,16 meq
0,/Kg). Apres 10 jours de stockage, L’IP des huiles évolue de la méme maniere sauf pour
I’HT qui augmente rapidement et atteint 25,61 méq O,/kg, I’huile la plus performante est
I’HB150, elle donne la valeur la plus faible de I'IP estimée a 14,88 méq O2/kg qui est
Iégerement supérieure a celle de HBHA (13 méq O./kg). Aprés 20 jours de stockage, on
constate une élévation importante de I’IP de I’HT qui passe de 25,61 a 42,28 méq O,/kg
également pour HB50 qui passe de 16 a 33,16 méq O/kg, ceci signale une auto-oxydation de
I’huile favorisée par le stockage en présence d’O, et a une température élevee (65°C). Toutes
les HE enregistrent des valeurs d’IP inférieurs a celle de I’HT, la valeur la plus faible parmi
les HE avec les extraits de pelures est toujours attribué¢e a ’'HB150 (24,04 méq O2/kg). En
effet, plus I’IP est faible, meilleure est la stabilité oxydative de I’huile au cours du stockage. A
cet égard, la stabilité des HE dans cette étude est due a la capacité de nos extraits a piéger 1’0,
jairs

actif par la réduction des composés I*™ au cours de 1’oxydation.
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e Pourcentage de réduction de I’IP

L’étude statistique révéle une différence significative (P< 0,05) entre les huiles enrichies avec
les différents extraits et les standards a differentes concentrations (figure 7). Néanmoins,
aucune différence significative (P<0,05) n’est observée entre I’HC100 et I’Ha-toco.
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Figure 6: Pourcentage de réduction de I'lP des huiles enrichies avec les extraits de pelures

comparés aux standards au cours du stockage a 65°c pendant 20 jours.

D’apres les résultats présentés dans 1’histogramme, I’HB150 enregistre le % de réduction de
I’TP (43,28 £ 0,19 %) le plus élevé parmi les huiles enrichies par les extraits de pelures, qui est

supérieur a celui de HToco mais reste inférieur a celui de "HBHA.
Le % de réduction de I’IP des différentes HE varie selon 1’ordre suivant :
HBHA>HB150>HPT150>HB100>HC150>HPT100>HC100~HToco>HPT50>HC50>HB50

A la lumiére des résultats du % de réduction de I’IP, les extraits par lesquelles on a enrichie
notre huile, ont un impact important vis-a-vis de son oxydation qui pourrait étre expliqué par

’activité antioxydante des extraits et leur concentration dans I’HE.
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11.2.2. Extinction spécifique a 232 nm et 270 nm
L’extinction spécifique de 1’huile dans I’ultraviolet (K23, et Kzzo) constitue un parameétre
important de sa qualité, car elle renseigne sur le degré d’oxydation de celle-Ci. L oxydation de
I’huile d’olive conduit a la formation d’hydroperoxydes linoléique qui absorbent a une
longueur d’onde au voisinage de 232nm. Si I’oxydation se poursuit, il se forme des produits
secondaires d’oxydation ; en particulier des dicétones et des cétones insaturés qui absorbent a
270nm (Malheiro et al., 2012).

e Extinction spécifique a 232 nm
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Figure 7: Evolution des coefficients d'extinction spécifique a 232 nm pour I'HT et les HE
comparés aux standards pendant le stockage a 65°C.

D’apres la figure 7, les coefficients d’extinctions (CE) de toutes les HE évoluent de la méme
cadence que ’HT jusqu’au dixiéme jour. Apres 20 jours de stockage, on constate qu’il y a
une stabilité des absorbances cela indique qu’il ya eu une oxydation rapide de tous les
échantillons d’huile presque totale et formation d’hydroperoxydes avant le Jy. Donc la

premiére étape de 1I’oxydation atteint son terme. Ceci pourrait étre lie a la période de stockage.
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e Extinction spécifique a 270 nm
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Figure 8: Evolution des coefficients d’extinction spécifiques a 270nm de I'HT et les HE

comparés au standards a 65°C.

On observe une augmentation du coefficient d’extinction durant la période de stockage a
60°c pour toutes les huiles étudiées qui pourrait étre due a la transformation rapide des
hydroperoxydes de la premiére étape d’oxydation en produits secondaires d’oxydation
dépendant de la nature de I’extrait des pelures ajoutés mais aussi de la concentration. L’HT,
I’HC50 et I’Ha-toco enregistrent les valeurs les plus élevées du CE pendant toute la période
de stockage (0.52, 0.51 et 0.50, respectivement). Apres 20 jours de stockage, ’extrait de
pelures de la betterave a révélé un effet contre 1’oxydation a la concentration 150ppm,
beaucoup plus important que les autres extraits aussi par rapport au BHA. Les résultats de
I’extinction spécifique des huiles enrichies par les composés phénoliques de ces coproduits
montrent que ces extrait augmentent la stabilité des huiles vis-a-vis de 1’oxydation et réduisent
la formation des produits secondaire de I’oxydation par rapport a 1’huile témoin. Nos résultats

sont comparable aux résultats trouvés par (Gharby et al., 2011).
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e Pourcentages de réduction des coefficients d’extinction spécifiques a
270nm

Tableaux XIII : Pourcentages de réduction des coefficients d’extinction spécifiques a
270 nm des huiles enrichies comparées aux standards.

Echantillon B50 B100 B150 PT50 PT100 PT150 C50 C100 C150 BHA TOCO
% de 7,42 32,85 45,61 9,23 18,28 31,23 2,28 12,38 22,47 25,80 27,90
réduction

D’aprés les résultats présentés dans le tableau XIII, ’'HB150 enregistre le % de réduction de
CE le plus élevé (45,61%) parmi les huiles enrichies par les extraits de pelures, qui est
supérieur a celui de I’ HBHA et I’HToco.

Le % de réduction de I’extinction spécifique des différentes HE varie selon I’ordre suivant :
HB150>HB100>HPT150>HToco>HBHA>HC150>PT100>C100>HPT50> HB50>HC50.

Ces résultats témoignent que 1’HB150 retarde la décomposition des hydroperoxydes formés
dans la premiere étape de 1’oxydation en produits secondaires.
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Ce présent travail a été mené en vue de valoriser les pelures de la pomme de terre, de la
carotte et de la betterave ainsi que 1’étude de I’effet de leur extrait phénolique sur la stabilité
oxydative de I’huile d’olive vierge et de comparer celle-ci au BHA et de 1’a-tocophérol,

employés comme standards.

Les résultats du dosage des composés phénoliques totaux ont révélé que les teneurs les plus
élevées en polyphénols totaux et flavonoides sont obtenues par ’extrait de pelures de la
betterave (326.94 mg E.A.G/100g et 11,05 mg E.Q/100g de M.S, respectivement). Par contre,
la concentration la plus €levée en caroténoides est attribuée a 1’extrait de pelure de la carotte

(38,04 mg E.B- carotene/100 g).

Pour D’activité antioxydante, 1’extrait de pelures de la betterave montre un pouvoir
antiradicalaire plus élevé parmi les extraits étudiés avec un 1Cs,=3.24 £ 0.15 mg/ml, la bonne
corrélation (r=0.90) est notée entre cette activité et les teneurs en flavonoides. Par contre,
aucune corrélation significative n’est observée entre cette activité antiradicalaire sur le DPPH
et la teneur en polyphénols totaux, cela témoigne que cette capacité de nos extraits a piéger le
DPPH est due essentiellement a 1’action des flavonoides. Tandis que, pour le pouvoir
réducteur aucune différence significative n’est enregistrée entre les ECs des trois extraits de

pelures traités.

Les analyses physicochimiques réalisées sur I’huile d’olive de la variété Sigoise sont
conformes aux normes fixées par le C.O.1, 2015, relatives a la catégorie des huiles d’olives

vierge extra.

Le dosage des antioxydants dans 1’huile d’olive a permet d’enregistrer des teneurs en
polyphénols, flavonoides, caroténoides et chlorophylles: 230,39 + 0,41mg E.A.G/Kg,
6,68+0,08 mg E.Q/Kg, 1,42 + 0,09 mg/Kg et 1,68 + 0,37 mg/Kg, respectivement.

Dans cette présente €étude, I’enrichissement est réalisé en incorporant les différents extraits
phénoliques dans I’huile & des concentrations différentes (50, 100 et 150 ppm). L’étude
statistique a révélé des différences significatives (P<0,005) entre la plupart des huiles
enrichies a différentes concentrations et 1’huile témoin. Les résultats trouvés permettent de

déduire que les huiles enrichies possédent une activité antiradicalaire plus importante que
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I’huile témoin et a-tocophérole, cette activité revient a celle exécrée donc par les extraits

phénoliques.

L’huile enrichies avec la Betterave & 150 ppm enregistre le % d’inhibition le plus élevé
(75,51%), alors que, I’huile enrichie avec la carotte a 50 ppm révele un % d’inhibition le plus
faible (50%), a cet effet, on constate que le choix des concentrations a incorporer joue un role

important sur I’activité antioxydante de I’huile.

La stabilité oxydative est évaluée par la méthode de Shall, impliquant un stockage pendant 20

jours a I’étuve a une température de 65°C.

L’extrait qui réduit le plus I’indice de peroxyde est celui de la Betterave a 150 ppm (43,28 +
0,19%). En ce qui concerne les absorbances dans I’UV (232 nm et 270 nm), les valeurs du
coefficient d’extinction spécifique se rapprochent a 232nm aprés 20 jours de stockage, par
contre a 270 nm I’HB150, ’HB100 et ’HPT150 enregistrent des % de réductions (45,61%,
32,85%, 31,23%, respectivement) supérieurs aux standards : BHA et Toco (25,80 et 27,90,

respectivement).
Pour compléter notre étude il serait intéressant d’envisager d’autres aspects a savoir :

e Quantifier et identifier les Composés phénoliques par des méthodes précises: HPLC
GCMS ;

e Purifier les extraits ;

e Augmenter les concentrations d’enrichissement ;

e Etudier le profile en acides gras ;

e Augmenter la période de stockage pour le test de stabilité oxydative ;

e Effectuer le test du rancimat ;

e Utiliser une autre méthode d’enrichissement comme la méthode d’enrichissement assisté
par ultrasons ;

e ¢tudier ’activité antimicrobienne des huiles enrichies ;

e procéder a I’analyse sensorielle, qui est un ¢lément fondamental dans 1’évaluation de la
qualité des huiles enrichies ;

e Etaler I’étude sur d’autres sous-produits (résidus de la pulpe, pépin...)
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Annexe 1

Tableau I : Données physico-chimiques et organoleptiques de la classification des huiles d’olive

(COI 2015)
Huile d’olive | Huile Huile Huile Huile Huile
vierge extra | d’olive d’olive d’olive d’olive d’olive
vierge vierge vierge raffinée
Parameétres courante lampante
Caractéristiques
organoleptique
e Fruité Me>0 Me>0 Me=0
e Défaut & & &=
Me=0 0<Me<2.5 | 2.5<Me<6.0 Me>6.0
Densité relative (a
20°C)
Acidité libre (% <0.8 <2 <33 <33 0.3 <l
d’acide oléique)
Indice de peroxyde
(meq O2/Kg) o <5 <15
<20 <20 <20 Non limité
Extinction spécifique
(Uv)
e K232
o K270 <2.5 <2.6 / / <0.15
<0.22 <0.25 <0.3 / <11 0.9
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Tableau Il : Triglycérides majoritaires de 1’huile d’olive (Abaza et al., 2002).

Nature Teneur %
000 40-60
POO 10-20
ooL 10-20
POL 5-7

SO0 3-7

O : Acide oléique, P : Acide palmitique, L : Acide linoléique, S : Acide stéarique

Tableau Il : Antioxydants naturels et principales sources alimentaires (visioli et Galli,

2001 ;Kaliora et al., 2006)

Subclasses

Antioxydants

Sources alimentaires

Antioxydants vitaminiques

Tocophérols notamment (o-et

y-tocophérols) et tocotriénols

Noix, germe de blé, huiles

végétales (huile de tournesol),

(o, B, vy, ). Caroténoides | Les amandes, margarines, le
(précurseur la vitamine A), | beurre et les ceufs. Fruits et
vitamine C. l[égumes pigmentés : carottes,
brocolis, betterave, tomates,
poivron rouge, citrouille, péche,
abricot, épinards et Agrumes
Antioxydants non | Les  polyphénols:  phénols | Fruits et légumes, abondants
vitaminiques simples, acides phénoliques, | dans les olives, raisins, 1’huile
(phytochimiques) benzoquinones, flavonoides, | d’olive, café, thé noir et le vin

hydroycinnamates.

rouge.




Annexe 2

Absorbance a 760 nm

courbe d'etalonnage d'acide gallique

18 -
L6 -+ y=11,862x+0,0519
14 R2=0,9956

1,2 4

08 -
0,6 -
04 -
02 -

0 0,05 0,1 0,15
Acide gallique mg/ml

1,2

0,8
0,6

0,4

Absorbance 430nm

0,2
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Figure 3 : Courbe d’etalonnage des carotenoides des pelures
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Figure 4 : Courbes d’étalonnage pour le dosage des composés

phénoliques (a), des Ortho-diphénols (b) et des carotenoides(c)

de ’huile d’olive.
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Résumé

Dans cette etude, on opte pour I’extraction des polyphénols a partir des pelures de trois
légumes : pomme de terre, carotte et betterave, dans le but de valoriser ces sous - produits en
utilisant leur extraits phénoliques comme antioxydants naturels qui pourraient substituer les
antioxydants synthétiques comme le BHA et I’a tocophérol. A cet égard, I’activité
antioxydante et 1’effet de ces extraits sur la stabilité oxydative d’un produit sont testés sur une
huile d’olive (Sigoise). Les extraits de pelures reconstitués sont additionnés a I’huile d’olive
par méthode de macération avec trois concentrations (50, 100 et 150 ppm). L’activité
antioxydante des huiles enrichies est meilleure que celle de I’huile témoin, dépendant de la
nature de I’extrait et de la concentration utilisé. La meilleure activité antiradicalaire sur le
DPPH est de 75,51% enregistrée pour 1’huile enrichie avec I’extrait de pelures de betterave a
la concentration 150ppm (HB150). La stabilité de I’huile est mesurée par oxydation accélérée
sous des conditions de stockage simulées (test accéléré a 65°C /20jours), Apres la mesure de
L’IP et les coefficients d’extinction a 232 et 270 nm, on constate que parmi les huiles
enrichies avec les extraits, L’HB150 possede une meilleure stabilité oxydative mais reste
inférieure a celle du BHA.

Mots clé : pelures, polyphénols, extrait phénolique, antioxydants, huile d’olive, oxydation,
stabilité oxydative.

Abstract

In this present study, we opt for extraction of phenolic compounds from three different
vegetable’s peels: potato, carrot, and beetroot, in the purpose of valorisation of these by-
products by using their phenolic extracts as natural antioxidants which might substitute
synthetics antioxidants such as BHA and a- tocopherol. In this regard, the antioxidant activity
and the effect of these extracts on the oxidative stability of the product is tested on olive oil
(Sigoise variety).The reconstituted extracts are added to olive oil by maceration method in
three different concentrations (50, 100, 150 ppm. Enriched olive show the best antioxidant
activity comparing to non-enriched one, depending on the nature of the extract and
concentration used. The best DPPH scavenging activity (75, 51%) is observed for the
enriched olive oil with 150 ppm of beetroot peels (HB150). In the other hand, the oxidative
stability is evaluated by the oven test method at 65°c during 20 days. This test shows that the
HB150 has the best stability among all the enriched oils and comparing with non-enriched but
lower then BHA enriched one.

Key words: peels, phenolic compounds, phenolic extract, antioxidant, olive oil, oxidative
stability.



